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3.1 Tempat dan Waktu Penelitian 
 Penelitian ini dilakukan di Laboratorium Kimia Anorganik dan 
Kimia Instrumen Jurusan Kimia Fakultas Matematika dan Ilmu 
Pengetauan Alam Universitas Brawijaya Malang. Penelitian 
dilaksanakan pada bulan Oktober hingga Desember 2016.  
 
3.2 Alat dan Bahan Penelitian 
Alat-alat yang digunakan pada penelitian ini antara lain pH meter, 
neraca analitik, pengaduk magnetik, oven (Memmert), FT-IR 8400S, 
hot plate, Scanning Electron Microcopy (SEM) tipe Inspect-S50, bak 
Spektrofotometer Serapan Atom (SSA) merk Shimadzu AA 600, dan 
peralatan gelas.  
Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah kitosan, 
natrium metasilika, asam asetat glasial, glutaraldehid 5%, serbuk KBr, 
HNO3 0,01 M, dan logam berat ZnCl2. 
 
3.3 Tahapan Penelitian 
Penelitian ini dilakukan melalui beberapa tahap kegiatan, 
antara lain : 
1. Pembuatan adsorben kitosan-silika . 
2. Karakterisasi kitosan-silika menggunakan FT-IR dan SEM. 
3. Penentuan kondisi optimum pada proses adsorpsi logam 
Zn(II) dengan menggunakan adsorben kitosan-silika 
a. Pengaruh pH terhadap adsorpsi logam Zn(II) 
b. Pengaruh lama kontak terhadap adsorpsi logam Zn(II) 
4. Penentuan kapasitas adsorpsi kitosan-silika terhadap ion 
logam Zn(II)  








3.4 Prosedur Kerja 
3.4.1 Pembuatan Kitosan/silika  
Pembuatan kitosan-silika diawali dengan preparasi silika. 
Silika dipanaskan di dalam oven dengan suhu 110oC selama 1 
jam untuk mengaktivasi permukaannya. Kitosan sebanyak 1 g 
dilarutkan dalam 80 mL asam asetat 2% (v/v). Pada larutan 
tersebut ditambahkan silika sebanyak 2 g, kemudian diaduk 
menggunakan pengaduk magnetik selama 6 jam. Campuran 
yang diperoleh dinetralkan dengan 30 mL NaOH 1 M dan 
didiamkan selama 24 jam. Hasil yang diperoleh disaring dengan 
kertas saring Whatmann no. 41, dipanaskan dalam oven pada 
suhu 105oC. Hasil tersebut kemudian digerus dan 
dikarakterisasi menggunakan FT-IR dan SEM. 
3.4.2 Karakterisasi Kitosan/silika 
3.4.2.1 Karakterisasi Kitosan/silika Menggunakan FT-IR 
Hasil sintesis kitosan-silika dikarakterisasi dengan 
menggunakan spektrofotometri inframerah. Preparasi untuk 
karakterisasi dilakukan dengan pembuatan pelet KBr. Pelet KBr 
dibuat dengan cara mencampurkan 0,5 g padatan hasil sintesis 
dan 0,07 g KBr. Kemudian, campuran digerus, dimasukkan ke 
dalam pellet press, dan dikompressi. Selanjutnya, pelet KBr 
yang mengandung sampel hasil sintesis diletakkan diantara dua 
celah yang dilewati berkas sinar inframerah dan dibuat 
spektrumnya pada rentang bilangan gelombang 4000 - 400 cm-
1. Spesifikasi FT-IR antara lain tipe Michelson sistem optik 
sinar tunggal, sumber inframerah keramik globular, S/N 
20000:1 dan medium sampel pelet KBr. 
 
3.4.2.2 Karakterisasi Kitosan/silika Menggunakan SEM 
Karakterisasi dengan menggunakan Scanning electron 
microscope (SEM) dilakukan di Laboratorium Sentral Mineral 
& Material Maju Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan 
Alam Universitas Negeri Malang. Spesifikasi SEM antara lain 
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merk FEI, tipe Inspect-S50, sampel berupa serbuk dan padatan 
dengan ukuran maksimal 1x1 cm yang tidak mengandung 
minyak dan air.  
 
3.4.3 Pembuatan Kurva Baku ion Logam Zn(II) 
Larutan baku Zn(II)
 
25 mg/L sebanyak 0,5 mL kemudian 
dimasukkan ke dalam  labu ukur 25  mL,  lalu ditambahkan  
aquades hingga tanda batas. Selanjutnya dimasukkan ke dalam 
botol (0,5 mg/L). Perlakuan yang sama diulangi dengan 
pengambilan larutan baku Zn(II)
 
25 mg/L sebanyak 1,0; 2,0; 
3,0; 5,0 dan 8,0 mL serta dimasukkan dalam botol plastik 
dengan label 0,5 mg/L; 1,0 mg/L; 2,0 mg/L; 3,0 mg/L; 5,0 
mg/L; dan 8 mg/L. Kemudian, seluruh botol plastik diukur 
adsorbansinya menggunakan SSA. 
Hasil absorbansi yang diperoleh dibuat kurva baku, 
hubungan antara konsentrasi Zn(II)
  
sebagai X dan absorbansi   
larutan sebagai Y. Kurva baku tersebut digunakan untuk 
penentuan konsentrasi Zn(II) sebelum dan sesudah proses 
adsorpsi oleh adsorben kitosan silika. 
 
3.4.4 Penentuan Kondisi Optimum Adsorpsi Kitosan/silika  
3.4.4.1 Pengaruh pH terhadap Adsorpsi Logam Zn(II) 
Larutan logam Zn(II) 100 ppm diambil sebanyak 10 mL dan 
dimasukkan ke dalam gelas kimia 25 mL. pH larutan diatur 
menjadi pH 2 dengan ditambahkan NaOH 0,1 atau HCL 0,1 M. 
kemudian, larutan dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL dan 
ditambahkan dengan larutan pH 2 sampai tanda batas. 
Kemudian, larutan dipindahkan ke dalam erlenmeyer 100 mL 
dan ditambahkan 0,1 g kitosan-silika. Setelah itu, larutan diaduk 
dengan menggunakan pengaduk magnetik pada kecepatan 125 
rpm selama 40 menit. Selanjutnya, campran disaring 
menggunakan kertas saring. Filrat diambil sebanyak 1 mL 
dimasukkan ke dalam labu ukur 25 mL dan ditandabataskan 
dengan aquades. Selanjutnya, larutan dipindahkan ke dalam 
botol plastik (botol sampel) dan diukur menggunakan SSA 





dilakukan secara duplo. Selain itu, perlakuan juga diulangi 
dengan prosedur yang sama pada pH 3, 4, 5, 6 dan 7 [36] . 
 
3.4.4.2 Pengaruh Lama Kontak Terhadap Adsorpsi Logam 
Zn(II) 
Adsorben kitosan-silika diambil sebanyak 0,1 gram dan 
dimasukkan ke dalam erlemeyer 250 mL. Larutan ion logam 
Zn(II) dengan konsentrasi optimum ditambahkan sebanyak 10 
mL ke dalam erlenmeyer. Kemudian, campuran diaduk dengan 
kecepatan 100 rpm selama 15, 30, 45, 65, dan 75 menit, lalu 
Larutan disaring dengan menggunakan kertas saring Wathman 
No.41. filtrat yang diperoleh disimpan dalam botol. Prosedur 
diulangi sebanyak dua kali. Setelah itu, filtrat diukur 
menggunakan AAS pada panjang gelombang 213,6 nm. 
Prosedur tersebut, diulangi dengan menggunakan adsorben 
kitosan-silika [37]. 
 
3.4.5 Penentuan kapasitas adsorpsi kitosan/silika terhadap 
variasi konsentrasi logam Zn(II)  
Adsorben kitosan-silika diambil sebanyak 0,1 gram dan 
dimasukkan ke dalam erlemeyer 250 mL. Kemudian, larutan 
ion logam Zn(II) ditambahkan sebanyak 10 mL dengan variasi 
konsentrasi sebesar 5, 10, 15, 20, dan 25 mL ke dalam setiap 
Erlenmeyer. Campuran bahan tersebut diaduk selama 2 jam 
menggunakan shaker dengan kecepatan 100 rpm. Larutan 
disaring menggunaka kertas saring Wathman No. 41. Filtrat (1) 
dari hasil penyaringan disimpan ke dalam botol. Prosedur 
diulangi sebanyak dua kali, lalu adsorben dikeringkan pada 
suhu 105ºC selama 1 jam di dalam oven.  Selanjutnya, adsorben 
dipindahkan ke dalam Erlenmeyer 250 mL dan ditambahkan 10 
mL HNO3  0,01M ke dalam tiap erlenmeyer. Larutan disaring 
kembali dan filtrat (2) disimpan di dalam botol. Setelah itu, 
filtrat diukur menggunakan SSA pada panjang gelombang 
17 
 
213,6 nm. Prosedur tersebut, diulangi dengan menggunakan 
adsorben kitosan-silika [38] 
 
3.5 Pengolahan Data 
3.5.1 Rumus penentuan % Zn teradsorpsi 
Penentuan kondisi optimum adsorpsi Zn(II) disajikan 
dalam bentuk grafik sebagai berikut: 
• Variasi pH Vs % Zn(II) teradsorpsi 
• Variasi waktu kontak Vs Zn(II) teradsorpsi 
Prosentase % Zn(II)  teradsorpsi dihitung dengan rumus 
sebagai berikut: 
% Zn(II)  teradsorpsi = 
Co – Cs
Co
 x 100% 
dimana:  
Co = konsentrasi Zn(II)  sebelum adsorpsi (ppm) 
Cs = konsentrasi Zn(II)  sesudah adsorpsi (ppm) 
 
3.5.2 Rumus Penentuan kapasitas adsorpsi 
Penetuan kadar Zn(II) teradsorpsi disajikan dalam bentuk 
garfik antara konsentrasi terhadap  Zn(II)  teradsorpsi. Kadar 
Zn(II) teradsorpsi dapat dihitung dengan menggunakan rumus 
sebagai berikut: 
Kadar Zn(II) teradsorpsi = 




Co = konsentrasi Zn(II) sebelum adsorpsi (ppm) 
Cs = konsentrasi Zn(II)  sesudah adsorpsi (ppm) 
V  = volume larutan total Zn(II)  (L) 












3.5.3 Penentuan persamaan regresi linier 
Penentuan persamaan regresi linier dari grafik kurva baku 
Zn(II) menggunakan hubungan antara konsentrasi dengan 
adsorbansi. Persamaan yang digunakan sebagai berikut: 
 
y = ax     (3.3) 
keterangan:  
y = adsorbansi 
x = konsentrasi 
Nilai a dihitung dengan menggunakan persamaan berikut: 
𝑎 =  
∑ 𝑥𝑦
∑ 𝑥2
   (3.4) 
Koefisien korelasi ditentukan dengan persamaan berikut: 
𝑟 =  
∑ 𝑥𝑦
√∑ 𝑥2 ∑ 𝑦2
   (3.5) 
Persamaan regresi linier dari larutan Zn(II) yang diperoleh 
digunakan untuk menentukan konsentrasi Zn(II) yang telah 
teradsorpsi kedalam adsorben kitosan-silika. 
 
3.5.4 Uji statistik adsorpsi Zn(II) oleh kitosan-silika 
Data hasil penelitian dapat dibuat grafik hubungan antara 
pH terhadap % Zn(II) yang teradsorpsi, waktu kontak terhadap 
% Zn(II) yang teradsorpsi, dan konsentrasi terhadap jumlah  
Zn(II) yang teradsorpsi. Kondisi optimum meliputi pH, waktu 
kontak dan konsentrasi optimum adsorpsi Zn(II) oleh kitosan-
silika dapat diketahui dari grafik. Selain itu, dapat diketahui 
pula kecenderungan dan pengaruh dari tiap-tiap perlakuan 
terhadap adsorpsi ion logam Zn(II).  
Data yang diperoleh dapat dianalisis dengan menggunakan 
Rancangan Acak Lengkap (RAL) untuk mengetahui pengaruh 
dari tiap perlakuan dengan uji F pada taraf nyata 5%. Jika 
terdapat perbedaan dilanjutkan dengan Beda Nyata Terkecil 
(BNT) untuk mengetahui perlakuan mana yang memberikan 
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beda nyata dan tidak beda nyata. Pola analisis ditunjukkan pada 
Tabel 3.5 
 
Tabel 3.5.4 Tabel Analisa Data 
 
Perlakuan Pengulangan Total 





























Pengujian ada tidaknya pengaruh pH, waktu kontak, dan 
perbedaan kapasitas adsorpsi Zn(II), maka dilakukan uji F dengan 










1. Menghitung faktor koreksi (FK) 
 







       (3.6) 
 
2. Menghitung jumlah kuadrat (JK) 
a. JK total (JKt) 
 




𝑖=1 − 𝐹𝐾    (3.7) 
 
b. JK perlakuan (JKp) 
 







− 𝐹𝐾   (3.8) 
 
 
c. JK galat (JKg) 
𝐽𝐾𝑔 = 𝐽𝐾𝑡 − 𝐽𝐾𝑝     (3.9) 
 
3. Menghitung Kuadrat Tengah (KT) pada setiap sumber 
keragaman 
a. KT perlakuan (KTp) 
 
  𝐾𝑇𝑝 =  
𝐽𝐾𝑝
𝑝−1
     (3.10) 
 
b. KT galat (KTg) 
 
  𝐾𝑇𝑔 =  
𝐽𝐾𝑔
𝑝(𝑛−1)
    (3.11) 
 
 
4. Menghitung nilah F 
𝐹ℎ𝑖𝑡𝑢𝑛𝑔 𝑝𝑒𝑟𝑙𝑎𝑘𝑢𝑎𝑛 =  
𝐾𝑇𝑝
𝐾𝑇𝑔
  (3.12 
 
 
